Crystallographic data for 2 and 9
The data of both structures were collected on a Bruker-AXS CCD 1000 diffractometer at low temperatures (173(2) K for 2 and 193(2) K for 9) with graphite-monochromated MoKα radiation (wavelength = 0.71073 Å) by using phi-and omega-scans. We solved the structures by direct methods, using (1) P (1) 4218 (1) 306 (1) 4232 (1) 24 (1) C (2) 5155 (3) 1663 (3) 4277 (3) 32 (1) C (3) 4935(4) -370 (4) 4411 (3) 38 (1) C (4) 4298 (4) -1522 (4) 4253 (4) 53 (1) C (5) 5156 (4) -245 (4) 5292 (3) 40 (1) C (6) 5958 (5) 114 (5) 3983 (4) 65 (2) C (7) 3589 (4) 107 (4) 3260 (3) 38 (1) C (8) 3244 (5) 908 (6) 3222 (3) 57 (2) C (9) 2670 (5) -971 (5) 3175 (3) 64 (2) C (10) 4344 (4) 304 (5) 2602 (3) 49 (2) N (1) 2920 (3) 37 (3) 5434 (2) 28 (1) C (11) 3611 (4) 1022 (4) 5861 (3) 32 (1) C (12) 3207 (4) 1763 (4) 5781 (4) 46 (1) C (13) 3736 (4) 791 (5) 6684 (3) 51 (2) C (14) 1859 (4) -614 (4) 5775 (3) 34 (1) C (15) 1064 ( F (1) 6534 (3) 4077 (3) 1146 (2) 76 (1) S(2) 3333 6667 1124 (1) 25 (1) O (2) 2378 (3) 5779 (3) 936 (2) 54 (1) C (18) 3333 6667 2175 (5) 35 (2) F (2) 2950 (40) 5768 (14) 2518 (13) 59 (8) F(2') 3430 (20) 5900 (10) 2435 (8) 77 (4) S(3) 10000 10000 2121 (1) 30 (1) O (3) 10837 (3) 9830 (4) 1942 (3) 50 (1) C(19) 10000 10000 3169 (5) 41 (2) F (3) 9236 (3) 10104 (4) 3453 (2) 69 (1) S(3') 10000 10000 1432 (13) 41 (5) O(3') 9780 (30) 8969 (18) 1590 (20) 49 (9) C(19') 10000 10000 380 (17) 50 (13) F(3') 10060 (40) 10870 (20) 120 (20) 82 (12) ________________________________________________________________________________ 8 (6) C(1)-P(1) 1.770 (5) P(1)-C(2) 1.811 (4) P(1)-C(3) 1.839 (5) P(1)-C (7) 1.886 (5) C(3)-C(6) 1.527 (8) C(3)-C(4) 1.529 (7) C(3)-C(5) 1.558 (8) C (7)-C(9) 1.523 (8) C (7)-C(10) 1.531 (7) C(7)-C(8) 1.534 (8) N(1)-C (11) 1.512 (6) N(1)-C (14) 1.514 (6) C(11)-C(13) 1.506 (8) C(11)-C(12) 1.519 (7) C(14)-C(16) 1.495 (7) C(14)-C(15) 1.516(7) (9) C(18)-F(2')#3 1.312 (7) C(18)-F(2')#4 1.312 (7) C(18)-F(2') 1.312 (7) C(18)-F(2)#3 1.317 (14) C(18)-F(2)#4 1.317(14) (14) O #1 -y+1,x-y,z #2 -x+y+1,-x+1,z #3 -x+y,-x+1,z #4 -y+1,x-y+1,z #5 -y+2,x-y+1,z #6 -x+y+1,-x+2,z #7 -x+1,-y+1,z-1/2 (2) C (3) 34 (3) 30 (2) 53 (4) 3 (2) 6 (2) 20 (2) C (4) 72 (4) 35 (3) 62(3) -14(3) -8(4) 34 (3) C (5) 47 (3) 39 (3) 41(3) -1(2) -9(2) 28 (3) C (6) 51 (4) 75 (4) 85 (5) 16 (3) 18 (3) 44 (4) C (7) 44 (3) 38 (3) 25(3) -2(2) -1(2) 15 (2) C (8) 56 (4) 93 (5) 35 (4) 2(3) -13 (3) 47 (4) C (9) 54 (4) 66 (4) (2) F (1) 114 (3) 83 (3) 49 (2) 22 (2) -12 (2) 64 (3) S (2) 25 (1) 25 (1) 25 (1) 0 0 12 (1) O (2) 39 (2) 47 (2) 51 (3) 6(2) -21 (2) 4 (2) C (18) 37 (3) 37 (3) 31 (5) 0 0 19 (2) F (2) 90 (19) 27 (9) 44 (8) 14 (6) 39 (12) 16 (12) F(2') 128 (11) 89 (7) 43 (5) 10(4) -18(5) 76 (7) S (3) 34 (1) 34 (1) 22 (1) 0 0 17 (1) O (3) 50 (3) 59 (3) 50(3) -10(2) 6(2) 33 (3) C (19) 50 (4) 50 (4) 24 (5) Table 1 . Crystal data and structure refinement for 9.
Identification code 9
Empirical formula C29 H52 N O2 P S2 Formula weight 541.81 Table 2 . Atomic coordinates ( x 10 4 ) and equivalent isotropic displacement parameters (Å 2 x 10 3 ) for 9. U(eq) is defined as one third of the trace of the orthogonalized U ij tensor. ________________________________________________________________________________ x y z U ( e q ) ________________________________________________________________________________ C (1) 6775 (2) 4638 (2) 3057 (2) 28 (1) S (1) 6182 (1) 4251 (1) 2142 (1) 35 (1) N (1) 6977 (2) 5569 (2) 3300 (2) 28 (1) C (2) 7558 (2) 5809 (2) 4135 (2) 32 (1) C (3) 7047 (2) 6229 (2) 4839 (2) 49 (1) C (4) 8301 (2) 6470 (2) 3962 (2) 44 (1) C (5) 6576 (2) 6436 (2) 2795 (2) 37 (1) C (6) 6895 (2) 6581 (2) 1901 (2) 48 (1) C (7) 5596 (2) 6446 (2) 2741 (2) 44 (1) O (1) 7125 (1) 3999 (1) 3711 (1) 26 (1) C (8) 7013 (2) 2980 (2) 3586 (2) 23 (1) C (9) 7519 (2) 2500 (2) 3033 (2) 25 (1) C (10) 7470 (2) 1491 (2) 2931 (2) 27 (1) C (11) 6938 (2) 947 (2) 3410 (2) 25 (1) C (12) 6452 (2) 1445 (2) 3971 (2) 25 (1) C (13) 6466 (2) 2464 (2) 4076 (2) 24 (1) C (14) 6910 (2) -174 (2) 3310 (2) 32 (1) C ( (17) 3176 (19) 54 (1) C (18) 5925 (2) 2955 (2) 4733 (2) 29 (1) C (19) 6524 (2) 3400 (2) 5517 (2) 44 (1) C (20) 5326 (2) 3762 (2) 4278 (2) 39 (1) C (21) 5327 (2) 2216 (2) 5115 (2) 42 (1) O (2) 8042 (1) 3085 (1) 2567 (1) 30 (1) P (1) 8998 (1) 2904 (1) 2295 (1) 30 (1) S (2) 9219 (1) 1661 (1) 1727 (1) 49 (1) C (22) 9730 (2) 3067 (2) 3355 (2) 40 (1) C ( (1) 31 (2) 18 (1) 33(1) -1(1) -1(1) 0(1) C (2) 33 (2) 27 (2) 35(2) -1(1) -3(1) -3(1) C (3) 49 (2) 51 (2) 46(2) -12(2) 5(2) -4(2) C (4) 42 (2) 36 (2) 52(2) -6(2) -1(2) -8(2) C (5) 44 (2) 23 (2) 41 (2) 2(1) -6(2) 4(1) C (6) 60 (2) 33 (2) 51 (2) 12 (2) 4(2) 5(2) C (7) 45 (2) 32 (2) 54 (2) 2(2) -1(2) 13(2) O (1) 30 (1) 18 (1) 30 (1) -1(1) 3(1) 0(1) C (8) 23 (2) 19 (1) 25 (2) -2(1) -1(1) 0(1) C (9) 23 (2) 24 (2) 28 (2) 1 (1) 5(1) -4(1) C (10) 28 (2) 23 (2) 32(2) -7(1) 8(1) 2(1) C (11) 23 (2) 21 (2) 30(2) 0(1) 2(1) 0(1) C (12) 19 (2) 29 (2) 28 (2) 4(1) 2(1) -3(1) C (13) 23 (2) 23 (2) 24(2) 0(1) 0(1) 2(1) C (14) 32 (2) 20 (2) 43(2) -2(1) 3(1) 0(1) C (15) 62 (2) 27 (2) 72(2) -5(2) 1(2) -1(2) C(16) 58 (2) 26(2) 75(2) 1(2) 15(2) -1(2) C(17) 52(2) 25(2) 77(2) -1(2) 7(2) 5(2) C(15') 57(2) 26(2) 74(2) -3(2) 5(2) 2(2) C(16') 56(2) 26(2) 76(2) 1(2) 10(2) 2(2) C(17') 59(2) 26(2) 74(2) -2(2) 7(2) -1(2) C (18) 29 (2) 31 (2) 28 (2) 1(1) 6(1) 3(1) C(19) 46 (2) 56 (2) 31(2) -10(2) 6(2) 6(2) C(20) 35 (2) 39 (2) 45 (2) 5(2) 13(2) 10(2) C (21) 46 (2) 44 (2) 41 (2) 5(2) 24(2) 4(2) O (2) 28 (1) 24 (1) 39 (1) 4(1) 13(1) 0(1) P (1) 28 (1) 34 (1) 29 (1) 1(1) 9(1) -1(1) S (2) 48 (1) 43 (1) 60(1) -11(1) 26(1) 2(1) C (22) 31 (2) 60 (2) 28 (2) 5(2) 2(1) 4(2) C (23) 70 (3) 92 (3) 55 (2) 31(2) 0(2) 3(2) C (24) 37 (2) 150 (4) 48 (2) 6(3) -6(2) -12(2) C(25) 89 ( 
